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L(Ssung m Diabetikerharnen wurde sehon yon P a a 1 und D e x h e i m e r 
in einer Fussnote ~) hingewiesen. Die Annahme yon Dr. Ruoss ,  dass 
kolloidales Kupferoxydul noch nicht hither bekannt sei, ist dahet: nicbt 
J 
zutreffend. 
Bericht fiber die Fortschritte der analytischen Ohemie. 
I[. Chemische Analyse auorg~nischer KSrper. 
Literatur. Das bekannte, yon W. F. H i l l ebrand  ~) heraus- 
gegebene Buch ~>The Ana lys i s  of S i l i ca te  and Carbonate  
R o c k s¢, das wegen seil,er vielfachen Vorzfige allgemeine Anerkeanung 
gefunden flat, ist yon dem Verf. durchgesehen worden und in ver- 
gr(~sserter Auflage erschienen. Bekanntlich bietet das Werk dadurch 
ein besonderes Interesse, weil es die in der geologischen Landesanstalt 
der Vereinigten Staaten gebr/~uchlichen und z. T. dort ausgearbeiteten 
Methoden umfasst. An verschiedenen Stellen der neuen Ausgabe fin den 
sieh ¥erbesserungen und Erg/inzungen, ~velche durch die Ergebnisse 
neuerer Untersuchungen nStig geworden sind; die bewiihrten Methoden 
sind dagegen nnver~indert geblieben, andcre auch ausgeschaltet worden. 
Von den A_nderungen und Zus/~tzen seien die ib!genden erw'ithnt: 
Das Kapitel tiber die verschiedenen Yerb indungs formen des 
Wassers to f f s  in M inera l ien  ist zum grSsseren Tell yon anderer 
Seite v0m Standpunkt der neueren Theorien bearbeitet wordeu. Unter 
den praktischen Methoden ist eine yon S. B. Kuz i r i~n 3) vorgeschlagene 
Methode zur Bestimmung desWassers  in wasserha l t igen  Su l fa ten  
erwahnt I die sich ~ auch ftir andere Wasserhaltige Salze eignen wird. 
Die Substanz~wird in einem Platin- oder Porzellanschiffchen mit dem 
6 fachen Gewicht an Natriumparawolframat gemischt und in einer RShre 
aus schwer schmelzbarem Glase im trockenen Luftstrom unter den be- 
kannten Vorsichtsmal'sregeln erhitzt. Die Temperatur wird allmithlich 
gesteigert, bis die Mischung eine klare Schmelze bildet. Zu bemerken 
ist, dass das gewOhnliche Parawolframat meist etwas ~Natriumkarbonat 
enth~lt, es wird daher in einer Platinschale fiber dem Gebliise geschmolzen 
und reines Wolframtdoxyd eingetragen, bis sich keine Kohlens~iure~ 
bl~tschen mehr zeigen. Hingewieseu wird auf die Arbeit yon Ferguson~),  
der bei der :Bestimmung des E i sens  in gewissen  G lassanden 
ein besonderes Aufschlussverfahren benutzt. Bei der Trennung der 
durch F[illung mit Ammoniak erhaltenen Oxyde kann nach der Ab- 
1) I. c. S. 2196. - -  .z) Builetin of the U. St. Geological Survey Nr. 700; 
Washington Government Printing Office 1~)19; ~.ergl. auch diese Ztschrft. 49, 
770 (1910). - -  3) Ztschrft. f. anorg. Chem. 85, 127 (1:914). -- ~) Verg]. diese 
~tschrft. 58, 225 (191.9). 
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scheidung des Eisens als Sulfid die Zers t6rung  der  Weins~,ure  
nach dem Verfahren yon Th or n ton  1) vorgenommen werden, indem 
man mit konzentrierter Schwefels~ure bis zum Verkohlen erhitzt und 
die organisehe Substanz dureh Erhitzen mit rauehender Salpeters~re 
zerstOrt. L. We iss  und H. Ka iser  '2) sehmelzen zur T rennung 
des A lumiu iums yon T i tan  und E isen  die gewogenen Oxyde 
t~ber dem Oebl~,se mit der 20 faehen MeRge einer Mischung gleieher 
Teile Natriumkarbonat und Borax. Zu der klaren Schmelze gibt man 
die tt/ilfte der obigen Menge an Schmelzmittel. briner wieder zum 
Schmelzen und l~sst die erkaltete Sehmelze mit kaltem Wasser 24 Stdn. 
stehen. Nach dem Abfiltrieren ist der verbleibende R(iekstand er- 
forderliehenfalls nochmals der gleichen Behandlung zu unterwerfen: 
In der LOsung befindet sich das gesamte Aluminium und der vorhandene 
Phosphor. w~thI'end es Eisen und Titan. wie auch etwaiges Zirkon 
in dem l~iickstand verbleiben. Vorh,~ndene KieseM~ure ist ~or der 
Schmelze durch Behandlung nfit FluES- and Schwefels~iure zu (ntfernen. 
M. D i t t r ieh  und S. F reund~ haben gefunden, dass sieh T i tan  
und  Z i rkon  yore E i sen  ans sehw~eh schwefelsaurer, kochender 
L6sung mittels Natriumazctat oder Ammoniumsu]fat vo]lst~indig trennen 
lessen, weun des Eisen zuvor redaziert wird und im Ferrozustand er- 
halten bleibt, Der gewogene Niedersehlag ktmn mit Pyrosulfat auf- 
gesehlossen, das Titan kolorimetriseh und des Zirkon aus der Differenz 
bestimmt werden. Bei sehr kleinen g,lengen yon Zirkon ist es jedoeh 
ratsam, dieses naeh der Metbode H i l lebrands  zu bestimmen. Bei 
Gegenwart yon Aluminium und Phosphor empfehlen D i t t r ieh  und 
F reund ein vorheriges Sehmelzen.der gemisehten Ox.vde mit Kalium- 
hydroxyd im Silbertiegel. Dieses Verf*~hren ist jedoeh fehlerhaft, d~ 
sehon Gooeh und spitter H i l l ebrand  gezeigt haben, dass reines 
Titandioxyd in sehmelzenden Alkalihydroxyden sehr merklich I6slieh 
ist und in friseh gefhlltem Zustande aueh yon Alkalihydroxydi0sungen 
etwas gel6st wird. Die PJegenwart grOsserer Mengen yon Muminium- 
oxyd setzt die L0sliehkeit des Titandioxyds in s¢'hmelzenden Alkali- 
hydroxyden herab, grossere Mengen yon Eisenoxyd verliindern tie voll- 
sthndig. Yon sehmelzendem Natriumkarbonat werden nur 5usserst a'eringe 
Spuren yon Titandioxyd gel6st Besondere Ennpfehlung verdient des 
yon Baskerv i l l e  angegebene und wm Rossi  ~, weiter ausgearbeitete 
Verfahren zur T rennung des  T i tans  nnd  Z i rkons  van E i sen  
und  Atumin ium.  Da die Nethode nnr in salzsaurer LOsung an- 
wendbar ist. muss die nach dem Aufsel~luss mit Pyrosulfat erhaltene 
LSsung zun~,;chst mit Ammoniak gef~illt m~d der ausgewaschene Nieder- 
sehlag in Salzs~iure gel0st werden. Bei Oegenwart yon Zilq~on ist es 
naeh Baskerv i l l e  n6tig, die LOsung mit Ammm~iak so weir zu 
)) Verdi. diese Ztschrft. 54, 6o}:~ (1915). -- :) Ztschrfk t. anorg. Cllem. 65, 
345 (1910). - -  ~ Ztschrft~. f. anor e. Chem. 56, 3'37 (1905). _ 4 Vergl. diese 
Ztsch~'fk 54, 609 (1915). 
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neutralisieren, bis sich der gebildete Niederschlag beim Koehen nieht 
wieder 16st, ihn dann dutch 2---3 Tropfen Salzsgure wieder zu 16sen 
und naeh Zusatz yon abersehtissiger sehwefliger Sgure 2 Minnten zu 
koehen. Da der Niedersehlag et~as Eisen enthi*lt, muss er gel6st 
und die Fallung wiederholt werden. Phosphor kann dureh Sehmelzen 
des gegltihten Niederschlags mit .Natriumkarbonat und Ausziehen der 
Sehmelze mit Wasser cntfernt werden. Titan ist kolorimetriseh, 
Zirkon naeh der Methode H i l lebrands  zu bestimmen. Gooeh ~) 
trennt naeh der Ab~inderung eines alteren Ver;ahrens E i sen  yon 
A lumin ium,  Z i rkon ,  Bery l l ium,  Chrom und voraus -  
s ieht l ieh  aueh T i tan  dutch Verflttehtigung des Eisens als Chlorid 
in einem Strom yon trockenem Chlorwasserstoffgas bei 200- -300 0 C. 
Bei der Best immung des  Mangans  naeh Metzger  und Marrs  e) 
durch Titration mit Permanganat in fluorwasserstoffsaurer LSsung konnte 
H i l lebrand  keine genauen Ilesultate erhalten. ,
Zur T rennung yon Ka lz i 'um und Magnes ium ist bei der 
Gesteinsanalyse sehon wegen der vorhandenen-Natriumsalze stets eine 
doppelte Fgllung mit Ammoniumoxalat erforderlieh. Bei der zweiten 
Fgllung oder, wenn eine mi@iehst vollst~tndige Trennuug dureh eine 
Fallung erzielt werden sell, ist das yon R iehards  a) ,angegebene 
Verfahren zu empfehlen. Die T rennung k le iner  Mengen yon 
t{a Iz ium yon v ie l  ~agnes ium gesehieht am besten dutch kb-  
seheidung des Kalziums als Sult°at und darauffolgende F'allung als Oxalat, 
wie es bei der yon 0. Ka l launer  und J P re l Ie r  4) modifizierten 
Methede yon Sto lberg  r') und der Methode yon Nurmann ' ; )vo f  
gesehlagenwirdV). Ka l launerund Pre l le r  behandeln die troekenen 
Chloride mit der yon Sto lberg  empfohlenen 3lisehung yon Methyl -  
und 5~thylalkohol, die mit Lithiumsulfat ges~tttigt ist, oder sie ver- 
dampfen die Chloridl6sung mit Lithiumsulfat zur Troekne, ziehen den 
I~fiekstal~d mi tder  Alkoholmisehung aus und verfahren naeh den An- 
gaben yon. S to lberg .  Das ausgewasehene Sulfat wird in Satzsitnre 
gelSst und in kleinem Volumen als Oxa]at gefallt. Zur T rennung 
sehr  k le iner  ~ ' Iengen yon 3 Iagnes ium yon v ie l  'Ka lz ium 
ist das Verfahren yon Hostet ter  s) geeignet. 
Die kolorimetrisehe Best immnng des  T i tans  hat eine eta-as 
eingehendere Behandlung erfahren. Unter den gewiehtsanalytisehen 
Methodenist die Kupfer ronmethode yon Thornton  ~) angegeben, 
welche gegentiber der Methode yon Gooeh den Vorzug besitzt, dass 
1) Methodsin chemical Analysis (i912). - -  21 Vergl diese Ztsehrf< g3, 
296 (1.914). - -  ~)Vervl. diese Ztsci~rlt. 41, 5,0 (1902). -- ,t) Chem Ztg. 36, 462 
(1919). -- .5) gergl, diese Ztschr. 4~, 174 (!.907). - -  ~') Diese Ztschrft. 4,9, 688 
(19101.- 7! Naeh den Erfahrungen hn hiesigen Laboratorium ist aueh die 
yon A. W. B. angegebene Methode zu empfehlen (diese Ztsehrft, 46, 173 
(1907). s) Vergl. diese Ztscllrfc. 54, 225 (191.5), - -  :~) ger~l, diese Ztsehrft. 5~, 
6!4 (1915), 
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die WeinsSure im Filtrat yore Eisensulfid nicht zcrst(irt werden muss 
und dass auch das Zirkon qua ntitativ gefLillt wird. Da mit dem Titan 
und Zirkon auch vorhandel~er Phosphor, etwaiges Vanadin und gelSste 
Kiesels~ure in nterklichcr Nenge gef~tllt werden, bedarf die Methode 
einer geringen Anderung. Der abfiltrierte Kupferronniederschlag wird 
geglilht, mit h'atriumkarhonat geschmolzen, die Schmelze mit Wasser 
ausgezogen, der Rfickstand in Schwefelsgiure gelSst and die Fgllung 
mit Kupferron wiederholt. Iu den gewogenen Oxyden kann das Zirkon 
als Phosphat und das Titan kolorimetriseh bestimmt werden oder auch 
nur das Zirkon~ so dass sich das Titan aus tier Differenz ergibt. Bei 
der ma~analytisehen Bestimmung wird das dreiwertige Titan entweder mit 
Methylenblau, Eisenalaun oder Permanganat titriert. Die Best immung 
des Z i rkons  als Phosphat  hat insofern eine j4~nderung erfahren, 
als sie bei Gegenwart yon 20 Gew. % Sehwefels~ture ausgefiihrt wird, 
der Niederschlag wird dann frei yon Titan, Eisen, Chrom, sowie auch 
yon Atuminium erhalten. Man g ibtzu de~  etwt~ 20 Gew. °/o Sehwefel- 
si~ure nthaltenden LSsung Wasserstoffperoxyd, um das Titan zu oxydieren, 
versetzt in einer Verdfinnung yon etwa 20 ecru mit ungefiihr 1 g Alkali- 
orthophosphat, am bestem dem Ammoniumsalz, und l~tsst 2 Stdn. in 
gelinder W~trme stehen. Der Niederschlag wird abfiltriert, mit 5%iger 
AmmoniumnitratlOsung vollst~indig ausgewaschen~ gegliiht mid als Zrs P,z O~ 
gewogen. Falls der Niederschlag nicht rein ist, wird er mit Natrium- 
karbonat geschmolzen, die Schmelze mit Wasser ausgelaugt, mit Pyro- 
sulfat wieder in L6sung gebracht und nochmals wie zuvor gefi~llt. 
J. D. Ferguson  1) bestimmt das Zirkon in Erzen und Legierungen 
entweder durch F~tllung mit Phenylhydrazin in salzsaurer LSsung oder  
mit Natriumphosphat in sehwefelsaurer LSsung, bertieksichtigt jedoch 
bei der ersteren'Methode nicht die Gegenwart yon Titan. Besehrieben 
wird die yon Jakob2)  angegebene Nethode zur F~t l lung  des 
A lumin iums und dessen  Trennung yon Chrom,  das dann 
im Filtrate gewichtsanalytisch bestimmt werden kann. Den st(irenden 
Einfluss der Flusss~ure hei tier E i senbest immung mit Permanganat  
hat Barnebey3)  dureh versehiedene Vorbeu~ungsmittel zu hindern 
gesucht, unter welehen sich die Bors~ure als besonders wirksam erwiesen 
hat. Nach neueren Arbeiten bleiben bei tier Best immung der  
A lka l ien  nach Lawrence  Smi th  in dem mitWasser ausgezogenen 
Rtickstand leicht 0,1--0,2°/o der Alkalien und selbst mehr zurack, es 
empfiehlt sich daher, bei grSsseren Alkalil{~engen den ausgezogenen 
Riickstand zu trocknen, ein zweites 5{al mit Kalziumkarbonat und 
Salmiak zu erhitzen ,.tad den zweiten Auszug mit dem ersten zu ver- 
einigen. E. iV[~t k in  e n 4) ver5-endet zum Aufschluss der Silikage ge- 
schmolzenes Kalziumchlorid statt Kalziumkarbonat und Salmiak. Wenn 
i) Eng. and Min gourm 106. 793 (1918). --  2) Diese Ztschrft 52, 651 
(1913). --  ~)Vergl. diese Z~schrf~. 56, 91 (1917).-  4)Ztschrft. L anorg. 
Chem. 74, 74 (1912). 
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yon den vorhandenen Alkalimetatlen nut das Kalium zu bestimmen ist, 
kann die Absehe idung des Ka l iums mi t  Nat r iumkoba l t i -  
n i t r i t  vorgenommen werden. Als vorteilhaft hat sich (lie krbeits- 
weise yon Autenr ie th  ~) erwiesen, der die Kobaltinitritmethode in
Verbindung mit der Platinchlorid- odor der Perehloratmetbode zur kn- 
wendung bringt. Der kuf.-chluss des Minerals kann entweder mit Fluss- 
und Schwefels~ture rfolgen oder aueh naeh Lawrence  Smi th .  In 
letzterem Falle verdampft man nach R. C. Ha l f  und E. H. Schwartz  e) 
das naeh der Bebandlung mit Wasser erhaltene Filtrat mit fibersc'hC~ssiger 
Essigsaure~ bis der S/~uregerueh verschwunden ist, 10st in ~enig heissem 
Wasser, gilt 10- -15cem yon dem Natriumkobaltireagens hinzu und 
verdampft his zur teigigen Konsistenz. Nach. dem Abk@Ien nimmt 
man mit 30 ccm kaltem Wasser auf, filtriert und w/lseht mit kaltem 
Wasser aus. Die Best immung der  Koh lensgure  in dureh Salz- 
s~ture sehwer aufsehliessbaren Miner'alien nimmt Borgst r6m '~) unter 
Zusatz yon verdiinnter Flusss/*ure vor. Neu aufgenommen ist die yon 
Merwin  4) vorgesehlagene Ab~inderung der S te igerseben Methode 
zur ind i rekten  Best immung des F ' iuors .  Diese far kleine 
Fluormengen besonders geeignete Nethode beruht bekanntlieh darauf, 
dass vorhandenes Fluor eine stark bleiehende Wirkung auf die Oelb- 
fgrbung aust~bt, die dutch WasserstoFperoxyd in Titanl{isungen hervor- 
gerufen wird. Die Best immung des  Sehwefe ls  bei Gegenwart 
yon Natriumehlorid hat Turner  5) dadureh verbessert , dass er aus 
der auf ein kleines Volumen gebraehten i,Ssung die Hauptmenge der 
Salze dureh Einleiten yon Chlorwasserstoff absebeidet und dureb Filtration 
entfernt. 
Einen weit breiteren t~aum nimmt die Best immung des Bors in 
Silikatgesteinen ein, indem die Destillationsmethode in der Ab~tnderung 
yon W. H. Chap in  ~) ganz ausft~hrlicb besehrieben ~vird. Das Ver- 
fahren verdient aueh bier in seinen Einzelheiten,wiedergegeben zu werden. 
Die erforderliehen Reagenzien sind : 1. Paranitrophenol 1 : 100. 
2. Phenolphtalein 1 :200.  3. ~/~o-HC1, mit ausgekoehtem Wasser be- 
reitet. 4. HC1 1 : 1. 5. ~/,, und ~/~o-Na0H. - -  Sio wird in folgender 
weise eingestellt: Man 10st 1~75 g reine,, gesehmotzene Bors'aure in 
250ccm heissem, ausgekoehtem Wasser unil verdt~nnt auf 500ccm. 
Die Titration dleser "/~o-L0sung mit NaOH erfolgt bei Gegenwart yon 
Mannit und' unter Verwendung heider Indikatoren, genau wie es sp~tter 
bei der endgttltigen Titration angegeben wird. 6. Nannit. 7. Methyl- 
alkohol, fiber Kalk destilliert, naehdem er mit diesem mehrere Stunden 
am Rtiekflusskt~hler erhitzt ~orden ist. 8. Kalziumehlorid, gek/3rnt 
und wassorfrei. 
1) zentrbl. Mineralozie. 1908. p. 513; vergl, auch diese Ztschrft. 42, 
795 (I903). -- 2) Jourm Ind. Eng. Chem. 1}, 785 (1917J - -  s) Diese Ztschrft. 53, 
685 (1914). __ 4)Vergl. diese Zi~sehrft. 85, 399 .([916). --  5) Vergl. diese 
Ztschrff,. 84, 364 (1915). --  s) oTourn. Americ, Chem. Soc. 80, 1691 (1908). 
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Der Destillationsapparat ist folgendermafien zusammengesetzt: Ein 
fiir Methy[alkohol bestimmter Kolben yon 500 ccm ]nhalt ist mit einem 
etwas Quecksilber enthaltenden Sicherheitsrohr verbunden und enth.Xlt 
eine bis zum oberen tlal-_e reichende kapil]are SiederShre. deren Bohrung 
l cm yore unteren Ende geschlossen ist. Yon dem Halse des Kolbens 
ftihrt eine angeschmolzene RShre in etwas absteigender Riehtung bis 
zum Boden eines zweiten 250 ccm fassenden Kolbens. der siel~ in einem 
Wasserbade befindet. Der letztere Kolben ist mit einem doppelt durch- 
bohrten Stopfen ~ersehlossen. durch dessen eine Bohrung die vorerwShnte 
RShre geht. w~hrend dureh die zweite Bohrung das Ableitungsrohr 
geftihrt ist. Dieses un~en abgesehrSgte und gent~gend weite Rohr steigL 
zun~tchst mindestens 12 cm in vertikaler Richtung an und fahrt dann 
in clie Kahlr6hre eines 40 cm langen Ktihlers. An die KiihlrShre ist 
als Vorlage ein 250 ccm fassender Er lenmeyer -Ko lben  angesctflossen. 
der mit. einem doppelt durchbohrten Stopfen versehlossen und mit einer 
kleinen, erwas Wasser enthaltenden U-RShre verbunden ist. 2 oder 3 
dieser Vorlagen mt~ssen zur Hand sein. um die Vorlage weehseln zu 
kSnne~, ohne die Destillation unrerbreehen zu massen. Ausserdem wird 
noeh ein zweiter Destillationsapparat zum Abdestillieren des Methyl- 
alkohols naeh tier vorlKufi~en Titration gebraucht. Derselbe besteht 
aus einem ganz in emem Wasserbade ruhenden Destillationskolben. der 
ebenfalls ein Siederohr trSgt, und einer an den Ktihler angeschlossenen 
Vorlage. 
Chap in  verwendet selbst bei sehr geringen Bormengen nicht 
mehr als 0,5 g des Minerals und nm" dann weniger, wenn der Gehalt 
mehr als 10°Jo betr~gt: die Menge an B~O~ sol[ 0 .1g nicht iiber- 
sehreiten. Das zum Aufsehluss zu verwendende Sehmelzmittel ist bis 
auf 1 - -2  mg genau zu w/~gen, damit die zur AuflOsung der Sehmelze 
nStige SSuremenge. berechnet werden kann. 
Von dem in  Salzsaure 15sliehen Mineral bring~ man 1 9' in den 
zwei~en Kolben des oben besehriebenen Apparals und behandelt mit 
hOehstens 5 ccm Salzs~,ure 1 : 1 unter gelindem Erw~rmen im Wasserbade. 
Nieht 15sliehe,Mineralien sehmelzt man mit genau der 6 fachen Menge 
Natrium- oder Natriumkaliumkarbonat und zersetzt die Sehmelze, ohne 
Sle aus dem Tiegel zu entfernem indem man naeh und nach die genau 
bereehnete Menge Salzsiture 1 : 1 hinzugibt. Der Tiegel steht hierbei 
in einer Kasserole und wird mOgliehst bedeekt gehalten. Gegen Ende 
erw~rmt man gelinde und giesst die L0sung unter Naehsptflen mit sehr 
wenig Wasser in den Destillationskolben. I)ann gibt man wasserfreies 
Kalziumehlorid, etwa 1 g ftir jeden cem der I,Ssung. hinzu, sehWenkt 
um und setz~ den kpparal zusammen. Nun beginnt man mit der 
Destillation des Methylalkohols aus dem ersten Kolben. wobei darauf 
zu aehten ist, dass dss offene. Ende der SiederUhre frei yore Alkohol 
bleibt. Man beginnt nieht eher mit dem Erhitzen des Zersetzungskolbens, 
~ls his sieh fi~ demselben etwa 25 cem Alkohol kondensiert haben, 
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Hierauf wird des Wasserbad mit kleiner Flamme erhitzt und der Kolben 
so heiss erhalten, dass keine weitere Kondensa(ion des .~_lk0hols stattfindet. 
Sobeld sieh in der Vorlege etwa 100c(m angesammelt haben, wird 
dieselbe geweet~selt and der Inlmlt der U-R/)hre in die erste Vorlage 
gebraeht. Man macht nun eine vorlttufige Titration, indem man einige 
Tropfen ParanitrophenoilOsung zugibt und mit n-NaOtt neutralisiert. 
Dann ftigt man 1 ccm Phenolphtelein hinzu und setzt die Titration fort, 
his die Rotfttrbung zu erseheinen beginnt. Der Endpunkt ist zwar nieht 
seharf, doeh gibt die zwischen beiden Endreaktionen verbrauehte Lauge 
anlitthernd die im Destillat vorhandene Bs0:~. an. Enth~tlt das Mineral 
mehr als 3 - -4% B.~Ou. so bentitzt man ~/s-NaOH, de das Destillat 
mSgliehst frei yon Wasser erhalten werden soll. Naeh Beendigung der 
Titration gibt man zu dem Destillate doppelt so viel Na0H,  als man 
zwisehen beiden Endreaktionen verbreueht hat, und bringt das Destillat 
in den zweiten Destillationsapparet, um den Alkohol wegzukoehen. 
Inzwischen sind in die zweite Vorlage weitere 100 ccm ttbergegangen, 
die in derselben Weise wie das erste Destillat behandelt und dann mit 
diesem vereinigt werden. Wenn bei dem zweiteu Destillat weniger als 
0,1 c ~ '~/~¢,-Na OH verbraucht Werden, kann die Destillation als beendigt 
angesehen werden. Naeh dem Abdestillieren des Alkohols bringt man 
die riiekstiindige Fliissigkeit in eine Kasserole~ spttlt 1- oder 2 real mit 
\¥asser naeL' und erhitzt unter Umschwenken tiber freier Flamme, bis 
der Rest des Alkohols entfernt ist. I)er Ri:lekstand, der etwa 2'5 ccm 
betragt und erf(;rderliehenfalls auf dieses Volumen zu verdtinnen ist, 
Wird in den I(olben zuriiekgebraeht u.nd tropfenweise unter best~indigem 
Umsehwenken mit Salzstture 1 :1  versetzt, his beide Indikatoren um- 
gesehlagen sind, wobei jeder abersehtissige Tropfen zu vermeiden ist. 
Man setzt die SiederOhre ein, erhitzt I oder 2 Minuten im Dampfbade, 
verbindet dann mit der Saugpmnpe and kocht unter reduziertem Druek, 
bis die Flussigkeit nahezu kalt ist. Naehdem so samtliehe Kohlenstture 
entfernt ist, sehreitet man zur endgti!tigen Titration. Zunitehst ktihlt 
man ab, neutralisiert die iiberschtissige Salzsat~re mit ~/~-NaOH, his 
eben die Gelbfgrbun.,4 des Paranitrophenols erseheint, geht mit ~/~o-HC1 
wieder bis zur saureu Reaktion zurtick und gibt denn '~/~(,-NaOH bis 
zur sehwaehen Oelbfttrbung hinzu. Zu der jetzt genau neutrelen L6sung 
fiigt man 1 y 5Iannit und setzt die Titration bis zur eintretenden Rot- 
fttrlmng fort. Bei weiterem Hinzufagen yon 1 g Mannit muss die Fitrbung 
bestehc.n bleiben, anderenfalls ist mit "/10-NeOH weiter zu titrieren. 
Aus den verbrauchten ecru NaOtI ergibt sich die vorhandene B20:~. 
E. P. Al ie 'n and E. O. Z ies  ~) erhielten bei der Bestimmung 
des Bors in Oltisern naeh der Methode yon Chepin die besten Resultate. 
Blinde Versuehe ergaben eine gleiehm~igige Korrektur yon 1 my oder 
weniger~ die auf borhaltige Reagenzien und Titrationsfehler zuriiek- 
1) Journ. Amerie. Ceramic. Soe. 1, 739 (1918). 
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zuft~hren ist. Es wurde naehgewiesen, dass grosse Mengen yon arseniger 
S~ture die Bestimmung merklich beeinflussen, w~hrend Arsens~ure ohne 
Nachteil ist. Der stSrende Einfluss der a rsenigen Si~ure kann durch 
Oxydation mit Wasserstoffperoxyd in der mit Natriumhydroxyd versetzten 
L(isung verhindcrt werden. Aueh grosse Mengen yon Flaor beeintr~chtigen 
die Genauigkeit der Methode. 
Geringe Mengen yon Phosphor  in K~lks te inen  werden 
zweckmiii~ig nach Hinden 1) bei Anwendung grSsserer Substanzmengen 
in einem Kollzentrationsniederschlage bgeschieden und dann in tiblicher 
Weise bestimmt. 
Wie aus vorstehender Zasammenstellung hervorgeht, h~t der Verf. 
den Inhalt seines Buches bis auf die neuesten Arbeiten erg~nzt. War 
es schon in der fraheren Auflage der beste Ratgeber far einen Jeden, 
der sieh mit der Analyse yon Silikatgesteinen zu befassen hatte, so 
verdient es auch in tier neuen Bearbeitung die w~rmste Empfehlung, 
da neben den zuverl~tssigen, unver~tndert gebliebenen 51teren Methoden 
zahlreiehe Zus~tze und Erweiterungen aufgenommen sind. Weber .  
:Die Analyse yon Goldlegierungen, die handelst~blich aus Gold, 
Silber und Kupfer bestehen, denen gelegentlich noch Zink und Zinn 
Zugesetz is t ,  behandelt J. 0. H an dy ~) ausftihrlich. 
Aus den mittels einer seharfen Feile hergestellten Feilspfinen werden 
durch einen Magneten etwaige Eisenteilchen entfernt. Von dieser Probe 
werden 0,5g in einem kleinen Becherglas in 50 ccm KSnigswasser 
(40 Teile Sahs~ure: 10 Teilen Salpeters~ture) dureh Erhitzen bis fast 
zum Kochen in LSsung gebracht. Mit starker S~ture gekocht, 15st sich 
fast alles Chlorsilber, weshalb es notwendig ist, bis auf etwa 10 ccm 
e'inzukochen und dies nach Zufilgen yon 25 ccm Salzs~ure zu wiederholen, 
oder bis zur Abscheidung des Chlorsilbers einzudampfen. 
'Silber. Der Inhalt des Becherglases wird mit heissem Wasser auf 
150c(m verd~nnt und zweeks Koagulierung des Chlorsilbers gekocht. 
Nach dem Erkatten m~d Kl~ren der Fltissigkeit wird durch ein gewogenes 
Papierfilter filtriert, gewaschen, getrocknet und als Chlorsilber gewogen. 
Ag C1 >< 0,7527 ---~.Ag. 
¢ Z ink. Ftir die Zinkf~tllung wird alas Filtrat auf einen Salzs~ure- 
gehalt von 5 Vol.-°/o gebracht und in die kaite L0sung 15 ,Minuten 
Schwefelwasserstoff eingeleitet. Das nur Zink enthaltende Filtrat wird 
zur Entfernung des Schwefelwasserstoffs gekoeht, mit SodalSsung ef~tllt, 
15 Minuten gekoeht, filtriert, mit heissem Wasser gewaschen.. Der 
Niedersehlag wird getroeknet und das Zinksulfid ~lurch Gliihen im 
Porzellantiegel in Zinkoxyd iibergeft~hrt ZnOx 0,803~ ~ Zn. 
Zinn.  Zur Trennung des Zinns vom Gold und Kupfer benutzt 
Handy  die LSslichkeit des Zinnsulfides in starker Salzs~ure. Das 
1) Diese Ztschrft. 54, 214 ([915). --  ~) Journ. Ind. Eng. Chem. 8, 804 (1911); 
durch Chem. News 105, 186(:1912) u. Chem Zentrb]. 83, ]E, 1145 (19t2). 
